BUNDESREPUBLIK D^VSCHLAND 



DEUTSCHES WfTWt PATENTAMT ^ jjj ^ $ 

<g ^MHf Deutsche Kl.: S i hi - Mtt 


Off enlegungsschrif t 1 492 835 


@ 


Aktenzeichen* P 14 92 835.9 (G 44532) 
Anmeldetag: 26. August 1965 

© 


Offenlegungstag: 10.Julil969 


A n<>(>tAlliinf«r«mAnliii> 

nuMiwim nut. 

— 

• 

® 

Unionspriorit&t 

Datum; 

Land: 

Aktenzeichen: 

— 

® 

Bezeichnung: 

Wasser-in-01 Emulsion 

® 

Zusatz zu: 



Ausscheidung aus: 



Anmelder: 

W. R. Grace & Co., New York, N. Y. (V. St. A.) 


Vcrtrcter: 

Poschenrieder, Dr.-Ing. Dipl.-Ing. Robert; 

Boettner, Dr.-Ing. Dipl.-Ing. Elisabeth; Patentanwalte, 8000 Munchen 

® 

Als Erfinder benannt: 

Pinkalla, Hamilton A.; Neuser, Gerald L.; Milwaukee, Wis.; 
Cook, Leon R., New York, N. Y.; 
Korfhage, Roy F., Charlotte, N. C. (V. St. A.) 


Benachrichtigung gemafl Art. 7 § 1 Abs. 2 Nr. 1 d. Ges. v. 4. 9. 1967 (BGB1. 1 S. 960): 21. 5. 1968 
Prufungsantrag gemaB § 28 b PatG ist gestellt 


ORIGINAL INSPECTED 

© 6.69 909 826/638 13/80 


P 14 92 835.9 (0 44 532) ' 

- Caa 43 

A 1492835 

Wo R. Graoe u. Co., 7, Hanover Square, New York, N„Y. (V.St.A.) 


Waaser-in^Ol Emulsion 


Die Frf indung betrifft efibare Waaser-in-Ol Emuleionen, gege- 
benenfalls rait ZuaStzen von Gee chmaoksB toff en und fttrbenden 
oder konservierenden Mitteln und eln Verfahren sur Heretellung 
doraelben. 

Bisher wurden zum Besohichten von Nahrungsmitteln, s« B. Zuoke*- 
waren oder Backwaren* lediglich im weeentlioben wasaerfreie 
Fettzusaramensetaungen verwendet; dieoe Zuaammenaataungem hmbeo 
folgende Merkmales 

1 . Bine geeignete Vltkositftt (Ait Becug auf die gewlinaohte 

Pliefiffthigkeit, die Einheitlichkeit der au bildenden 
Schicht und die gewUnachte Sohichtdioke) ; 

2. Hartungezeit entapreohend den Herstellungebedlngungeni 
3* Gewtinschte Festigkeit der Bescbichtung bei normalen Bee- 
tempera turen; j 

4. Kein Plecki^werden (keine imainheitliche Pfirbung); 
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5. Voll8tfindige Kontinuitat d r Olphass; und 

r 

6. AblSobarkeit von einer Form Oder von I"8rderb&ndern> 

Jedoch ergeben sloh bel der Heratellung und Verwendung eoloher 
im wee ent lichen waseerfreien Zueammenaetzungen auf Baele von 
Fatten Problem© wirtaohaftlioher und phyaikalisohcr Art, nflm- 
llch; 

1 * Die Herotelluns von' Zueammeneetzun^n auf Baais von Fatten 
erfordert die Verwendung von >?r93aren kostepieligen Misch- 
und Reinigungsvorrichtunfren aowie von Aufarbeitungskweeln, 
deren Betrieb mit hohen Kosten verbunden iot; diese kttnnen 
veraieden werden, wenn elne EmuMon eingesetzt wird« 

2. And e rung der Kooten des Produktea infolge von Marktpreia- 
eobwankungen von Fett und Zuoker, welche die gew&hnlich 
eehr gerlngen Frofitspannen zunlchte ma oh en ktinnen odor 
but Folge haben, daB der Preia der Zueaa&enoetzungen eohwankt 

3* Geechmaskostof f e kOnnen bei Zuaammensetzungen auf Fettbaeis 
nur dann ausprobiert werden, wenn das Fett geechmolzen wird, 
urn aua dienem die Geachmacknstof fteilohen frelzusetzen, da- 
mit sie auf die Geschmackaorgane reagieren kttnnen. 

4. Wenn Kakao als Geoohraackaotoff vorwsndet wird t let es or- 
wilnsoht, den Kakao zu kochen, um pro Gewichteeinheit des 
Materiale einen intensivcrer. Geschracir zu erzielen, wobei 
J doch dae Waoe r vcr liiochuru- das t;e::ocht n Materials mit 
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d«*r f tthaltigen Zueaamensetzung entfernt werdan nufl P roduroh 
Ji»d oh der geaamte Vorteil dee Kocheru verloren gehto 

5. Bin unachtaauer Zusatz von Wa38er verhlndert die Verwen- 
duig elner Zua armaria etzung auf Fettbaeie fUr Beschiohtungen, 
da hlerduroh die Vlakosltat stark hinaufgeeetzt wird. 

6 0 Ziaanmeneetzungan auf Basle von Fatten welsen betrttohtliohe 
P?ttdicken auf und nelgen dazu abzubrBckeln, wenn eln Produkt 
auf Fottbaois bel Temperaturen unterhalb dee Sohiaelzpunktea 
doePetteo gegeaaen wird^Beaohlchtungen auf Baals von Pa t-*— ^ 
tan auf Spelaeela Bind beeondere brttohig und achupplg, da 
ale gewtJhnlich bei Temperaturen veraehrt warden, die weaent- 
1 Loh untar dezn Schmelzpunkt der vlblicherwelae verwendeten 
Fitte liegen. 

7. Judea fettunltJ8llohe Material , das In elne Zueammenaetaung 
auf Pettbaaia versatzt wird, kann 1c dieeer nur diaparglert 
warden und neigt dazu, die Viokooitftt der Zuaammenaatsung 
z\i erhfihen* 

Daa Yerfahren eur Iterate Hung der erf indungagemttfien Waaeer-in- 
Ol Exnulalonen baateht darln 9 dafl zundchat verf lUaaigtea Pett 
oder Ol und Wacha und die Emulglermittel mlteinander gemiacht 
warden. Sodann kann eln mlt 01 vertr&glioher Geachmackaatoff 
oder ParbetDff oder gegebenenfalls andero Materlallen der Ol- 
ph&ai.' zxtgeaetzt und daa Hebron derselben fortgeeetzt warden, 
bla cier Geaehnacksstoff und der Parbatoff geltJet oder diaper-* 
giert elnd. Hierauf v rden daa Y/asa r, Zuoker und b liebig 
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gewUnechte, mil Weeeer v r-trajrliche Material! en mitennandir 
v raischt, woaaoh di v/fiflrif-e Fnaue auf di Temp ratur rhitet 
wird, bel der die Smul6ion hergeotel.lt wird* Die w&firlge Fhaee 
wird sod arm der Kombination, best eh end aue verflUoeigtea Pett 
und Emulgiermittel, mit einer Geschwindlgkeit augeeetat, bei* 
d r die Homogenitfit der Ml&ohung w&hrend dee Rtthrena erhfclten 
bleibt. Sod arm wird die Miechung oolange gertlhrt, bio eln 
Teilr^hengraSenbereich der wU-Brigen Phase gewghrleiatet la-t f 
der innerhalb der bekannten Werte tilr eolohe Emulaionen liegt* 

El no gemMfi diee^m Verfahren hergeatellte Waeeer-in-Ol EnnilaloA 
bat alle erwUnschten Klgenachaf ten der gegenw&rtig ftir Beeohioh 
tungen verwendeten Zueamaenaetzungen auf Fettbaale, wobel die 
vorstehend aufgezeigten Problene und die folgenden unenrtlnaoh- 
t n Merkmale oolcher Zueaminenaetzungen auegeeobaltet ainds 

1. Vermieden werden koateplelige Mieoh-, Verarbeitunga- und 
Re 1 nigunge vo rri ch tungen ; 

2. Der fUr die jeweilige Verwcndung erforderliohe Oehalt an 
Fett und Zuoker iat vermindert, ao daB der Profit be«U#lioh 
dea Bndprodukttt *cn Sohwankungen der Preiee dieaer laren 
nioht mehr d^HjlSen abhttnglg let; 

3. Bel Aufbewahrung bel Tempera turen oberhalb dee Sohmela- 
punktea dea Fatten eoheidet aioh die Emulsion nioht in eine 
karte untere Bchicht von Featatoffen und eine geringe Manga 
an Fett 9 die mit iner oberen Fettsobioht a hirer w mieoh- 
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bar 1st; 

4 c Die Empflndung einea F tt s in Mund wlrd auagesohaltet und 
eln ttliger Goechmaok, der gewtthnlieh als Folge der Verwen- ' 
dung von Zusursnensetzungen auf Fettbaaia auftrltt, wlrd 
vermieden; 

5« £8 wlrd die Verwendung von waeeerlOeliohen Geechmaokaetof- 
fen und Parbetoffen erabglicht, die derselt den Hauptantell 
der geaetzllch augelaceenen litoffe dieser Art bilden; 
• 6. Yergliohen mit Materiallen, die in elner Zuaaomenaetaung auf 
Pettbaala diapergiert warden mUaaen, wlrd bei waeaerltJell- 
chen St of fen eln intenalverer Geechmaok mid elne inteneive- 
re Parbung erreioht; 
7. Schliefllich wlrd daa Problem der Yaeeerabaorptlon wihrend 
der Beachiohtung von Speiaeeia und anderen waaaernaltlgen 
Nabrungaaittein auageschaltet* 

JHe erfinduncegemafl verwendeten Fette aind efibar, wobel Tor- 

sugsweiao eln Oder mehrero PflanaenOle, die eur Gttnse Oder tell- 
, weiae 
hydriert 8ein kbnneri, Oder elne Fraktion einea hydrlerten 

Pflanzenttla acwle auch lfiechungen. eolcher Ole elngeeetzt war- 
den kOnnen. Die Art des verwendeten Fettee oder Ola beetimnt 
den Schmelapunkt der Emulsion und aomlt auch die 7erwendbarkelt 
dor betreffende.n Emulsion. Daher werden duroh die Weill der 
Fette teilweiae die 3escb::.chtung anderer Nahrungaaittel bei 
eiaer g g b ren T mperatur, die Httrt der Beeohichtung b i ▼ r- 
ochiedonen EBtemp ratursn aowie der Geaohmaok d r Beach! htung 
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(in Kombination nilt andoren Gescliaacksst ffan) btat^jnnt.. 

Otgleich dor Zuokerzuaatz weggelaayon >-ard, weiin die Waaaer- 
ir. <">1 Erculaion iMAr" Hahrungamittel vernendot wird, bei denen 
der Zuckergehalt beachrankt aein muS, wird Zucker bei dea • 
groBoren Tail der erfindungogemafl hergeatellteh Itauleionen ver - 
wendet r und deawrcen soil auch daa Verfahren gemafi voriiegender 
Erf indung zur Hurstellung ▼on Wasaer-in-fll Emulaionen nit elnem 
Zusata von Zucker beschrieben warden. Bine >'nderung dea Ver- 
h£'*tniooea vcn Iluoker au V/asasr, von Manser zu Pett o*er ^cu 
Pc-t au Zuok&r bzw. der Art und der Anteile der eingeaetzten 
K<rtuleiermitt9l l;ewirkt eine Anderung dor Eigenachaften der 
Waaaer-in-Ol Emulsion und fcnnn auoh aur Verniohtung der Emul- 
oion und deren !?eilunc In Pett und Wasoer filhren< In den er- 
findungsgeaaD erhaltenen Enulsionen liegen zwei flttaoige Phaeen 
voi (naolich F-att- und Waaaerphasen) , wogegen ea aioh bei be- 
kannten Beschlohtungen auf Pettbaaia um eine Sua pens ion von . 
Fee to toff en in uiner flUaaigen Phase handelt, die sowohl der 
Oeechnackaotoff ala auob den Parbetoff oinachlieflt. Waaaer-ln- 
01 Emulaionen ktinnen bergeatellt warden uits 

1. Eir.ea f ot tlSuliehen Oeiicbmackat.-'coff und einox fottltJalichen 
Parbatoff : 

2- ennem wueaerLSalichen Geechfaack3at.>;f f und einen waeeorlo'eli- 
chen Parbato.L'f ; 

3« lnem fottlBulichen Geachmackastoff und einam waeaerlcteli- 
chen Parb3toff j 909828/0 g 3B 
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4* inem f ettltSeliohen Par^stoff j»hd n-Lnen waeserl.ooliohen 

GeBohmaokoetoff und 
5. nit Geaohmaoke- und Parts toff en, dia in einer Pett- oder 

Waeeerpliaae r.ioht ISalioh, 8ondem diopergiorbar Bind*, 

Waeoer-in-Ol Eraul8ionen enabglichen daher die Verwendung ver- 
aotiedener Farb* und Geschmackeetof f e, wobei mit Beaug auf 
deren LtSelichke it kelne Eirorftnde be at eheh V 

£b wurde featgeetellt, daO Btoffliche fcndorungen der Zuearamen- 
aetzung otete cu Waeeer-in-Oi E^ulfiici en fUhren, welche einen 
beliebigen Antoil an Geechuacko- and Farbstoffen und ein 
Minimum an Patten enthalteu koruien und welche die gewllneohte 
Viskoeitttt und andero ftir den jcweiligen Zweck gtinatigo phyel~ 
kaliache Eigenachaf ten aufweisen* 

Pig. 1 unl 2 der Zelchnungen oind dreidimenaionale Diagram** t 
die zeigen, vie ewei baw. drei Variable in der Zuaammeneetiung 
ge&ndert wcrden, urn eine getninacfcte ViGkoaitUt in einer Waaeer- 
in-Ol Emulator zu erhalten, Die Dla^racme geben die Prosent- 
ge!u . te an Washer, Zucker unc! Pett an, die in einer geellflten 
Srculaion vrivsndet warden e Pie wit A-T beseichnet9n Punkte *ei~ 
gen die in den er.t3prech9nder: ^usammenaetzungen verwendeten Kon~ 
2c?;itrationeii, v-otci die Hche Jed98 IunXtea, den gesaaten An toil 
der verwendetar Kombimition zaigt und * de Einh it 2 ^ d a ge- 
teanten Emulgierraitt la entnpricht„ 
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Pig.. 1 zcigt Zuoammensetsungan, die alio ait im.«j .-esaiat.er 
KnmigierriiittHlgehalt von 9 f 5 /' (bezogon juf dae vrev/noht Loe 
Pet lea) hergeetellt Bind, wogegen Fig, 2 fihnllehe Zueainmenaet- 
zungen mit verechiedenen Fmulgiermittelgehalten ungibi. Die 
unohatehende Tabelle eeigt die Anderungen der Zuuainmensetzunft 
und dor Viskooitfit von verechiodenen Emulsionen bei Punk ten A-I 
in Fig. 1. gemeseen mit dem bekannten MaeMiohsel-Viskosimeter 
(National Conf eoticners Ac so elation. Standard Verfahren^o Diea« 
Vorriohtung iaiBt das Brchmcxaent an er.nem Dreht, der mit einem 
in eine Ta380 veroonkten Gewichfc veroahen 1st, die mit einer 
boo clean. ten GesehwiJ digl:e:lt angetriebon v/ird und mit der Zu- 
sannursetzung, ieren Viekcsitat gemeosen werden eoll, geflillt 
J v ; 9 v/obei die Probe auf elne beatimmto Temperatur abgektlhlt 
int. 

Tabelle I 


(Geeamtgehalt an Emulgiermittel 9»5 50 
(Die Prosente si id ;iew.-#) 
(vgl. Pig. 1) 


PurJct 

A 

B 

0 

D 

E 

P 

0 

H , 

I 

1> goaantea Fett 

15 

25 

35 

50 

55 

65 

50 

50 

50 

% geeamtae Waaser 

25 

25 

25 

25 

20 

10 

30 

40 

45 

i> gaaamtar Zucker 

60 

50 

40 

25 

25 

25 

20 

10 

5 

Viekoaitat 

300 

295 

115 

45 

35 

18 

65 

90 

100 


Be eei b merkt, daO aelbat lei gleichen Emulgi rmittelgehalt 
aehr unter8ohiedll,che Viekositaten erhalten w raen kOnnen. Dl 
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hochvlakoaen Eatulsionen, entuprochend den Punkten A und B, 
bind ale solche ala Nahruiitomitlel, 2. B. ale Kerns tUcke tod 
Euckerwaren, geoignet. J3mulaionen rait 8lner Viekoaitat von 35 
"5'.'° MacMichael kBnnan fUr ZuokergUaee, zum ttberziehen von 
Zuckerwaren und fUr Saucen verwendet werden, wogegen Emulsio- * 
ner. mit elner Viskositat von 18 - 35 eich zum Beachichten von 
SpeiseeiB und dgl» eignen. 

Die Punkte der Pig. 2 arlnd ait I— T bezeichnet. Die naohetehen- 
de Tab e lie »eig<; die Aivlerungen der Zuaammenaetzung und der 
ViokoBitSt bei Anderunjan dea Eniulgiermittelgehaltea (4 - 12 

wie er .iuroh die K ; 31m dor Punkte L-T angezeigt wird)o 




T 

a b e 

lie 

II 








(vgl. 

Pig. 

2; 





Punkt 

L 

M 

11 

0 

P 

q 

R 

S 

I 

# geaauites 
ifett 

15 

25 

35 

50 

55 

65 

-50 

50 

50 

i> geeamtes 
Vaaaer 

25 

25 

25 

25 

20 

10 

30 

40 

45 

geaamter 
Zuoker 

60 

50 

40 

25 

25 

25 

20 

10 

5 

Viokoaitat 

inrer- 
tiert 

155 

165 

4? 

30 

10 

35 

72 

105 


Alle ZuaammenBetzun^en der Tabelle 2 Bind mit Bezug auf den 
geeamten Pott-, Waseer** und'Zuck rgehalt mit j nem der Tabellt 1 
identlacho Jedoch variiort der Gehalt an Emulgiermittel ewiachei 
4 - 12 i> % wi in Pig. 2 gezeigt. Me Zusamnena tzung L 1st mit 
der Zusammene tzung A (Tabelle Overgleichbar, wobei el j d oh 
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in eine 01-in-Waaeer Typo umgokehrt is to Die Viakocdtaten for 

Tabelle 2 Bind niedrlger uls Jen der ^.utapreoheridan ZuBaiameu- 

eetzungen der Tab e lie 1c mit Auanahme der Zueammensetzungen N 

und To Be let eraiqhtlich, dart ?7e39ntlioh veraohiedene Visko- 

altaten erhalten weyden kbimen, wenn bei der gleichen Zueamnen- 

0 twang alt obigen Komponenten verachiedene Emulgiermlttelan- 
# 

t ile eingeeetzt werden > 

In den Zuaammenaetzungen A-T war daa verwendete Fett ein hydrie 
tee P&lmkernCl (Wiley P » 39° C), wobei 7,1 (bezogen auf dae 
Fettgewioht) einea eflba:r*en tierischen oder pflanz lichen (nicht 
mlneralischen) Wachsee, z. B, Bienenwacha, verwendet wurde. 
Die bei den Zuaammonaetzungen A-»T ein^asetsten Emulglermittel 
waren 1,31 $ (bezogen auf daa Fettgewioht) acetyliertea, mit 
Weina&ure vereetertea GlyoeayLmonoatearat (Drewmulae A»T.M.B ( 
Sp ©•) 8,15 i> (bezogen auf da8 Fettgewioht) Glycerylmonooleat 
(Myverol 18 - 71 B) , was zu einem Verhaltnia von hydro phi 1 en 
Emulgiermitteln von 13»85 £ bzw. 86,15 £ fUhrto Die oblge Kom- 
bination von Emulglermittel ergibt ein HLB (hydrophilea-lipo- 
philea Gleichgewicht) innerhalb der Werte (3-6), die ale die 
beaten fUr eine Waeaer-in-Ol Emulalon gelten (vgl. Beoher; 
EmulBion, Theory and Practice, ACS Monograph 135 f copyright 
1957) • 

Vorgezogen werden Wasaer-in-fll Emulaionen mit einem Zuaatz von 
zumind at 1,8 # Waaser, eo dafi d r Punkt AA der Fig. 1 b i 
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',8 der Waaeerphao nakala liegt, und dla T.inie. di* quer uDpt 
das Diagram su dem Purist J;3 bni 74 ;« an der Masserphasenfeha'a 
▼ rl&uft, die aaxlnale Wasserkonzehtrationen zeigt, die v r- 
wendet warden sollten. Andere Anteile an Vaeser sind durch die 
verachiedenen Punkte der Pig. 1 und 2 angegeben, wobei die • 
Grenaen der Zueammeneetzungen rait fUr die in Rede stehenden 
Waeaer-in-Ol Enulaionen gilnaticen Viskoeitaten diiroh daa von 
den Idnien X, Y und Z eingeaohlotoene Feld angezeigt Bind. 

Be iat eraichtlioh, daB die Anteilebereiche der ewei weeent- 
llcsben Koaponenten der vorliegenden Emulsionen und dee niobt 
weaentliohen Zuokera, wie eie in den fliagrammen gezeigt tind, 
folgende aindt 

Pett 4,7 - 98,2 5* 

Waaeer 1,0 - 74,0 # 

Zuoker 0 - 83,0 

wobei in dem Bogriff "Zuoker" all* wasaerlBsliohen oder In 

Waeeer diepergierbarcn Stoffe, eofern eie verwendet werden, 

und in dem Begriff "Pett" Pett, Waohe, Emulgiermittel "tmd -81- 

10a}.iohe oder in 01 dispergierbare Stoffe, die rerwendet war- 

den, oit ein^eciihloaaea eind. Der Gehalt an Bmulgiernltteln 

kann niedrig gelmlten eoin und bei Zuoanuaeneetaungen mlt hOhe- 

rem Pettgehalt nur 1 # (bosoger. auf daa Pettgewicht) betragen. 

InvertiJucUor, Honlg oder Kcrnairup kttnnon eingeeetzt werden, 

urn das AuanaB der Zuckaitois tallisation, nach Ktthlung bei Zu- 

eanmenaetzungen mit hohem Zuckergehalt eu verring rn c Gt- 
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uohaaokS8to£fe und Farbetoffe ktfnnon in beliebigon Antellen 
/ug e tzt werden, urn die gewUnachte lnt nslttit an Geachmack 
und Parbe zu erhalteno Der Ge8ohmackeatoff kann jeder beliebi- 
ge natUrliche oder synthetiache Ge8chnjack88toff eeln, der bei 
Nahrungomittcln verwendet werden darf 0 Der Parbe toff wlrd eltffcr 
der fUr ifahrnngsmlttel zugelaeeenen sein. Ea kann ein natttrli*^ 
cher oder ayuthetischer Farbatoff aein, der auoh In eBbaren 
Fit!* slgkeit en vorliegen kann. a* Glycerin 5 Propylenglyool 
odor Was3er. Sowohl der Geschmackeatoff ale auoh^der^Fartetoff 
kann in 91 oder Wasaer Ibolich oder dieperglerbar ftein, da 
eowohl dae Fett alo auch das Wasser einen geeigneten Trftger 
fir don Geachnracks- oder Farbatoff daratellt. Wie b ere its vor- 
etehend erwiihnt, kann von der Verwendung von Zuoker eowle auoh 
von Geschmacko- und Farbatoff en abgeaehen warden. And ere Zu- 
stitze, e. B. Sale, XouaervierungBraittel oder kUnetliohe SUfl- 
mitteljkSnnen nach Bedarf eingeeetzt word en • 

Der Zusatz von natUrllohem, gebleiobtem oder ungebleiohtea 
Blenenwaohs oder jedes anderen eObaren pflanzlichen oder tie- 
rieohon Wachaee in Antellen von 1 - 10 $> (beaogen auf das Fett 
gewloht) ermBglicht, elne Anzahl von Waaaer-in-Ol Stoulaloaen 
herzuetellen, die grbfler let ale jene Ansahl von Etaulaionen, 
die bei Weglaeaen deo Vaohaee erhalten werden kann* la wurde 
feotgeatellt, daB eine auegeglichene Combination von hydro- 
philea Emulgiermittel, z. B. Lecithin (C/W-Typ#) und lipophilea 
Emulgiermittel, z.. B. GXycerylmonooleat, erforderlloh ist f un 
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;Ua gewtlnschte EmulsioneatabilitSt zu irhaH;en« Das kombiulerte 
^nmlgiermittel ergibt die boo ten Reouitate, vteyxn s m dur 
ietten Phase galOet let. And ere Kombinationen von lipophilcr 
Emulglermitteln, a. B. verechiedenen Glycerylmonooleaten, be~ 
ntimmten Glycerylmonoetearaten und Propyl englyoo lest erti, mit ' 
hydrophilen Bmulgiermitteln, z„ B. acetylierten Weinetture- 
ea'tern von Mono- und Diglyceridon unl Polyoxyttthylen-20~SorbittJi 
raonoetearat und -oleat kiJnnen verv/endet werden. 

3ei Verwendung nnderer Smulgiermittel mufl der Anteil Jedes ver 
wendeten Emulgiennittels korrigiert werden, wobei die Reinheit 
der Verbinau?igeu in den genannten Emulgiermitteln su berttok- 
oichtigen ist f die alle auf dera Markt erhttltllch eind* 

Die Enwlgiermittelkonbination wird so gewfthlt, da8 ein hydro- 
philes-lipophilee Gleichgewioht (HLB) erhalten wird, das, wit 
festgestellt wurde, mit Bezug auf die Herbeiftihrung einer 
Adsorption an der Zwiechenschioht der zwei nicht miichbaren 
Plttssigkeiten (Waeser und Pett) sehr wirkeaa ist f ao daS eint 
Waseer-in-Ol Emulsion erhalten wird, die eioh nicht aufltet 
oder suaammenbricht, wenn eie in flUaaigbr oder fester Porm 
aufbewahrt oder nach Aufbewahrung alo Feststoff wieder geschaol- 
33en wird, Eine solche Adsorption ist ein rein physlkaliaohes 
Phanomen, srau a;rj der Tatsache iiorvorgeht, daB dieee Emulsionen 
unter chemischer Verttnderung wioderholt verfestigt und ge- 
achmclzen w rden kiJnnen. Ee werden j dooh Voreiohtamaflnahmen 
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gotro.ffen, wi.e dac Verraeiden von 3tarkeri Alkalien in Wseeer 
und enderen Materlali&n, von denen bebnrmt ist, daU sie auf 
Grund niner ckeioiachen Urosotsung mit dera Pott, dem Emulgier- 
nj.ttel oder d*n w^erigon Phajen die Bildung von Waaser-in-Ol 
Eaiul&ionen stcren -oder varhindsrn bzw. deren Stabilitttt ver- 
mindorn. Ia der nacbetehardar Tabelle sind verschiedene Emul- 
gloiiuittol una doren wichttgatc Merkmale angsgeben; aufgezeigt 
sind hydrophilo hzv, .lipophila Enulgieraiittel und VerdUnnunge- 
mittel, die ale Eroatz eiweo 'J'eiles dsr lipophilen Emulgier- 
mittel eiiigeeetzt ^erden ttinrien. 
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T a "b e 1 1 


IIX 


Chemieohe 
Beseiohnung 


Hydrophlle Emulgtermltter. 
HLB V °C 


duroh- Handele 
Jod- sohnitt- bereioh- 
wort licne nung 

Reinheit 


Leoithin (0/W Type) 

Po lj a thy 1 engly 0 o 1- 
400- -die tear* t 7, 

Polyathylenglyool - 
4GC-monooieai i i ,0 


~ bei Raumtempo 90-95 60,0 
flUcBie 


8 


Aoetyliertee, nit Wein- 

e&ure re rest arte e Kono- bei Raumtemp «, 

glyceric, einec Pflaneen- flUeeig 

Oil 12,0 45-55 


Aoetyliertee, mlt Wein- 
eaure vereatertee Glyoe- 
rid einea Pflanzenttls 

12,0 

Polyoxyfithylen-(20)- 


54 

bei Raumtemp, 


sorbitannonoBtearat 14»9 flUeeig 


Aoetyliertee, nit Wein- 
eaure fereetertee 
Olyoerylaonoa tearat 1 5 *0 


58 


Aoetyliertee, nit Wein- 

efture ▼creetertee *ei Raumtemp. 

Olyoerylmonoetearat 15,0 #61ohe Paste 60 


Oentrophil* 

s *u» 


45-50 90,0 s 1009 
51-40 100,0 


D %X}\IC 


Drewraulse 
8,5 A.T.M.Cc 


20,0 TEW 4H 


1,5 100,0 


Polyoxyathylen-(20)- bei Raumtemp. 

eoriitanmonoBtearat 14,9 ttUssig 19-22 100,0 

Aoetyliertee, mit Wein- 
eaure vereetertee 

Olyoerylmonoetearat 15,C 55 


3 max 30,0 


Glyoo- 
eperee 

520 


Tween 60 


Drevaulae 

AIMS Speo. 


3 max 40,0 01o8e-Add 


20,0 TEH 40 


Polyoxycthylen-(20)- bei Raumtemp. 

eorbitanmonooleat 15,0 flUaaig 19-22 100,0 


Olyoo- 
eperee 

020 


(geprUft mit lipophilem Emulgi rmlttel, Myverol 18-71E) 
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Tabelle IV 
Lipophila Enral,jiermittel 


Chaniaehe 
Besclobnvng 


HLB 


P. °0 


dturoh- Hand la* 
Jod- aehnitt- baa«ieh- 
wart llohe mag 

Rtlnhait 


Leoitbin (W/0 Typo)' 


- b«i Rauatanp. 90-95 4,0 

f ltiBBlg 


Oantrophll 
IP 


(Jlycerylnonooleat 

3.4 

18 

70-80 

• 

42,5 

3 1096 

Olycerylmonooleat 

aue Ff laasenfatt 

3,5 ' 

48 

65-75 

42,5 

01? aof % 

Qlyc srylfflonooleat 
aua BausnrollBl 

3,5 

43 

80-90 

42,5 

0M0 aof V 

Olyoerylaonooltat 
aua lokosnuflOl 

3,5 


O— IV 


(HU01D 



(durohsohn. 

8) 


Ol/o •rylmono ciiat 
aua ErdnulBl 

3,5 

49 

80-90 

42,5 

«-nro 

(H/oarylaonoolaat 

3,5 

20 

80-95 

42,5 

OHO 

Oljroorylaonooleat 

3,5 

25 

74-78 

56,5 

Ataoa 500 

aiyo«rylaonooltat 

3,5 

35 

, 65-70 

90 sin 

Si??* 1 

Oljre arylaoaoolaat 
OlyoarylAonollnolaat 

3,8 

39 - 42 

110-120 

18 < 

74 + 

18-98 

Oljeirylnonoitaarat 

3,8 

46 - 50 

54-64 

50 

Atari. 80 

Olyotrylaonottaarat 

3.8 

52 - 53 

54-6% 


▲taal 122 

Olyoarylaonoolaat 

5,2 

-12 

65-75 

58,0 

81097 

• 


(gaprflft alt hyflrophilem Emulgiermlttel, Drawaulaa ABB Spaa.) 
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la d« j. , . 


( Lipophile VeraUnnv.ngomittel 
(ale prirabro Emulgiermittel nicht verwendbar) 

duroh- Hanlala- 

Ohealsohs HLB p o c Jod- sohnitt- beaeioh- 

3es sichnung zu>9 wept llohe sung 

fielnheit- * 


Glyonrylaonoolsat 

3,5 

57-61 


2 

54 

tO 

Atmoa 150 

61y c ary lxoonos t eurat 

3,6 

57-61 


5 

42 

•5 

Aldo 33 

(Uyo arylnonoa t eara* 

3,8 

59-61 

7 

max 

42 

•o 

Atmul 84K 

Cly« crylnionoatearat 

3,6 

60 

5 


42 

,5 

GMS-V-hard 

Glycerylmoncatearat 

3,0 

60 

3 

max 

42 

.5. 

0M8-?- 







hard-82 

Glyc eryl :.ae topalmitat 

4,0 

60 

2 

max 

12, 

►o 

OLP-12 

Olyceryllactoatcarat 

4,0 

60 

2 

max 

12, 

,o 

018-12 

Glycer^llactoatearat 

4,0 

60 

5 

max 

12, 

,0 

SL 101 

3 orb 1 1 annonos t earat 

4,7 

50 

2-1/2 

100, 

,o 

Glyoomul 8 

SorM tanmoaca tearat 

4,7 

50 


5 

100, 

>o 

Spin 60 

Glyc eryluonon ceerat 

5,8 

56-61 


5 

39, 

»o 

Aldo 28 


(B*?rU£t nit hydrophllem EsLulglermlttel, Myverol 18-71S) 


- 18 - 

909828/0638 BAD °«'g/nal 


- 18 - 


1492835 


Es i.9t eraichtUcji, dafl, ob£]r:iej in cbigen Tabelltn Vi-rbin- 
dun^eii mlt gleicher cheaisch?! Be^rlahmin^ aufjcnei. en, dieao 
Verhlndungen, da oie von ▼•rechiedenen Quellen atamnen und Ter- 
aohiedenartig hergeatellt a led, niont dieselban slnd und dafi 
die Jodaahlen fur VerMLndungeu mit gleichar Beaelohnung aahr 
unteraohiedlieh Bind. Alia hydropbilen Emulgiermittel dar Taballe 
3 hahsjsi sin hydrophilsa-lipophiles Sleiehgewieht (E£B> Ton 7»8 
oder darflber, wogegeu die., lipophilen Mittel-derL Tabella-4=ein 
hydrophiles-lipopbiles Gleiohgewicht von 5,4 oder darunter auf- 
weiaen. Mit Bezug auf die Tabellen 4 und 5 aei f eatgeatellt , dafl 
Monoclyoaride mit einer Jodaahl yon 8 und darUber odar Miacbungan 
eolcher Verb in duns en & lB primare lipophile Emulgiermittel bei 
der Hereto Hung von Waaeer-in-Ol Emulaionen rerwendet warden 
ktfnnen, wogagen alia gea&ttigten Monoglyoeride mit Jodxahlen 
unter 8 nur ala Verdunnungamlttel varWendbar alnd und niobt ale 
primara Emulgiermittel eingeeetzt Harden kOnnan. Ba wurde feat- 
gestellt, dafl bJ.a au 30 £ dar lipophilen W/0 blldenden Eaulgler~ 
mittul dar Tabella 4 durch din lipophilen Verdttnnungealttel dar 
labelle 5 (die zua Unteraobied Ton den prlm&ren Emulgieraltteln 
.in folgenden Verdunnungamittel genannt warden eollen) eraMat 
warden konnen, urn die Tiakoslt&t herabauaetsen und a in Hafien- 
blalben der Emulsion in dem Mund der die Emulsion versehrendetv 
Peraon tu verhindern. 


Sa folgt-ein Beiapiel fur lne Zuaajaaeneetsung nit aval Tar- 
a hidden n TlakoaltMt n, daa ▼ raohieden Zuaamnana taungan fttr 
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▼era chledane Verwandunga ewe rlKut^rt , 


Sltronen 


Waa»tr 

*ott, Kokoanafldl 

. grairallert 
Inr«rt 

fctoilgiemittol 

Hydro plilloa > Dlaoatyl- 
weinataroeoter *on Mono- 
und Dlflyoerldan 


? °G 


24 


57 


hooh- 
vlekoai 


ntedtr- 
▼iakoao 


Konceatrat VardUnnung 


25,97 * 
35,42 


26,87 
5,62 


0,21 
0,97 

0,42 


Idpophlleat Olrooryl- 
monoolMt (bei Auf*larung)35 

Lipophiloet Olyooxyl- 
ittaoo'toBroA 

(YorduaxrangaHlttol) 57-61 

OoaonMokaBtotftZitronenSl (ftttltJe- 

lloh) 1,09 
. Sltroasaafiuro 0,19 

Parbatoff s g«*b (fUr ■anrungaaittol) 0,21 
(waMorlOallon) 


64-6? 


3,0* 


17,32 * 
56,94 


17,92 
3.74 


0,14 
0,69 

0,28 

0,72 
0,13 

0,14 
2,Ot 


Das obigoKohsontrat tmrdo olnlgs Male goachuolson und oledor 
▼orf ostlgt, oobol alne Xndarung dor Viok.oeitttt odor dor pbyoi- 
kaliecfcan ttgonach&fton nlcht einti.t. B»i Verdunnung (8000/g 
Konsontrmt oaf 4000 g 01) , betrug die Ylekoaitat 27 - 30° 
MaOMiohaol, oo dafi eieb die Torllogendo Bnuleion sum Bosohlontoa 
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▼on Sp leeele lgn t. Sine Aii^ahl vor. Sp laeelaatargen wurden 
bti 0 beeohichtet, b i 30° C aufbewato:rt und innerhalb von 
10 W oft n nMafig ttberprtift. Hierbei wurde ein Aubtreten von Ol, 
elne Yeraohleohterung des Pet tes oder ein Fleoklgwerden der 
Bewohiahtung nloht featgeatelltf dor Geechnaokaetoff wurde etiarker 
OBpfunden. in End* von 10 Wooher: war der Geochmaok gut, das 
Spej ueela eraonlen frieoh, und ea waren keine BrUohe Oder sudor* 
SohMen der Beaehlohtung featzuetellen* 

Be vrurde gefrnden, daB ein periodlaoh oder kontinuierlich 
erbai tender Rttbrar verwendbar let, aolange die Hoaogenltlt bai 
dor Waaeer-au-Ol Zuaataatufe aufreoht erhaltan und hlnrelohend 
genlaont wurde, ton don bekannten TellohengrBSenbereloh dor 
dlaperglerten Waeeerpliaae bu gewakrleleten. Ka wurde alt Rllfe 
olnao kontlnulerlichen Beobeetufigen Hiaohara dor Turblnenart 
■it einem Rotor alt 15 bnt Durohneeser bel elnar OeeoAwlndlgkelt 
Ton lediglioh 1200 U.p.a. erfolgreioh bia au 4500 kg olner alt 
Scbokoladengeeohaaok Tonehonon faaaer-in-Ol Baulelon in bloi 
60 Ninuten erhaltan. 

Bo wurde featgoatollt, daJ die TiekoeitMt bei olner fertigge- 
etellten Baulelon herabgeaetat warden kann, indea die Baulelon 
lnfaoh bal vorhttltnlBBilfllg gsrlnger Btihrung aueKtallohea go- 
eohmolaenea Pott oder Ol eugeaetat wird, wobel die Waeaer-in- 
01 BauleloB bai oder oberhalb der'Sobaelatenperatur dea Petto* 
odor Ola gohalten wird. 
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Pat en t * Jisprllcli e 

1. Kflbare faaaar-in-Cl Emuleion, die beiepieleweiae ale ttber- 
zugBaittel odsr Beetandtevl ftir Hahruugemittel renrendet 
verden fcann, bestehend aue Wasaer und einer Bligen Komponen- 

t 

to, welohe 1,0 Ms 12,0 Gwo-jS einea Enulglernlttele enthglt»v 
:lae aua C tie 75,0 Gew.-# elnen niaht-ionogenen hydrophilen 
Jimulgatora and 100 Ms 25 Gew.-# einea nicht-lonogenen lipo- 
jtfrilen Emulgators bea t eht 9 wobei daa geaamte hydrophile-lip - 
phile Gleichgewioht der Enulgienaittelkombination 3 Mb 6 be- 
tr&gt, daduroh gekennsaiohnet, daS die 81ige Kostponeote aue 
1 ,0 Ma 10, Ge*.-£ elneo geaohmolsonen tierisohen odex rege- 
tabiliachsn Waohaes uni aua elnen flttaeigen Oder geaofcaolaeneA 
?ett In eolohen Mengen be© tent, dafl die Qeaantmenge an Pett, 
Emilglemlttel und Waoh* 4,7 bis 98,2 Gew.-jC der Emulsion aue- 
maeht, und da 3 gegebenenfclla der hydrophile Baulgator sin 
fcydropMles-llpophilea Glelohgewioht ton Hind ea tens 7*8 und 
nleht aehr ale 5,4 hat und eine Jodzahl yon wenlgetens 8 auf- 
irelst, wobei Mb ku 30 # dee lipophilan Enrulgatora duroh eln 
llpopblles 7erdUnnungemittel eraetat a eln kOnnen, wobei das 
lipo phile TerdUnnungamlttel eln hydrophllee-lipophllss Gleioto- 
gewioht von nioht raehr ale 5,8 und eine Jodsahl Ton unter 8 
hat, und daB Bohliefiliob. die Esmiaion 1,8 bis 74 Gew.-J* 
Kovaer (bezogen auf die Eir.ulsion) enthalt, welohe bla su 83,0 f 
Zucker aufwoiaen ka:in~ 
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2, Verft-.hr n asur Hex'stellung der Waaa r-in-Ol Fouls ion, daduech 

sekennzeichnet, daO a) 4*7 ~ 96,2 # ein o v rflusaigtsc e*barew 
. Settee, b) 1,0 - 10,0 £ elnes verflUc:ilgtcn eflbaren Waohaee 
;.nd c) 1,0 - 12,6 # einer Kombiaation von 0 - 75,0 + einaa 
aSbaren nlcht lonlachen hydrophilon Cmulgiexnittels und 100 
25,0 jo eines efiharen nicht ionischcn lipophilen Etailgierait- 
cela mlt elner Jodaah?. von siumlndeet 8 miteihander geniaoht 
*7erden. wout:.i d^H gae write hydrops!] e-lipophils Blsichgawicht 
der Emulg1«5imittelkomb^natiqn_3 - = 6 betragt und dafl dieaar . 
Mia chung 1,0 - 74,0 i> Waaaer mlt elner Geacbwindigkeit zuge- 
aetat werdan, bei welcher die Honogenitat dar Mi3chung unter 
atihran baibahalten bleibt, wobel'die angegebenen Prozente Qe- 
wichteprozente oind und die Anteile an Bmulglermittel und 
Waohs ein Tell dee Geaamtgewiehtaa dee Pastes bilden° 

In Yerfabren naoh Anapruch 2, daduroh gekennzeiohnet, dafl daa 
Vaaaer, bevor es der Mieohung svgeeetat wird, auf die feapt- 
rratur dereelber erhitzt wirdo 

4* Verfahren naoh Anapruch 2 odar 3, daduroh gekennseichnat, dafi 
die Viachung oolange gemiooht wird, bis der gewttasohte Tall- 

ohongrOBen'oereich dar vttfirigon Phase lunerhalb dar Enulelon 
gewahrleistet wirdc 

5r v erfahren naoh olncn der AccprUche 2 bie 4, dadurch gekenn- 
s iohn t, daS daa hydroph:ll Emulgi mitt 1 in hydro philea- 
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llpophil 0 Cislohgavl ht vor sumindest 7,8 und daa . lipopbil 
Svrtglaralttol ain uydropiailM.'lipophiles Gleichpewi*ht von 
nicht nahx als 5,4 hat. 

6. Vei-fahran naoh olnan dar Ausprttohe 2 Ms 5, daduroh gakann- 
svsiohnat, daS «ia lipophilee ysrdttnnungsaittel bin su 30 + 
dart lipophilon *aal«lani±Uels swats t, nebel das llpophlls 
YsrdUnnungoaittal sin hydrophilsa-Upophilea Qlaichgawioht Ton 
nioht ashr ali 5,8 und « in t Jodeahl Von untep 8 hat. 

7- Voxfahran nach Anapruch 6, daduroh gaksnnsaiohnst, dafl daa 
lipopblla Eaulgisrmittol und das VardUnnan/jsnlttel fsttsture- 
63 tar Ton Monoslyosriden sind; 

8. Tarfahran naoh sinaa dtr Anaprushs 2 bla 7, daduroh gaksna- 
taiohnet, daa daa saWs fa4ha'^ tiaft ria oJtaa Waoh* 1st. 

9< Varfanran naoh alaaa dar Uyn*M* daduroh gsktna- 

ssiohnst, dafl daa laava* hla su djj # 0 **r.-0 Suoksr enthllt. 


ft 
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